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© Sinterfahlges Zirkonoxidpulver und Verfahren zu seiner Herstellung. 

© Beschrieben wird ein sinterfahlges Pulver aus Zlrkondibxid und im Kristallgitter des Zlrkondloxids eingebau- 
ten Zusateen aus der Qruppe der Oxide von Titan, Tantal, sowie gegebenenfalls Magnesium. Aluminium, 
Scandium, Yttrium und Seltenen Erden. Das sinterfahlge Pulver wird durch gemeinsames Ausfallen von 
Zirkonhydroxid und den Hydroxiden und/oder Oxidhydraten der Zusatze aus im wesentlichen wassriger Losung. 
Trocknen und Kslzinieren erhalten. Hydrolyseempfindliche Ausgangsmaterialien, wie beispielsweise TiCU, war- 
den in Form ihrer Reaklionsprodukte mit mehrwerligen Alkoholen,- wie beispielsweise Ethylenglycol, eingesetzt. 
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Sinterfahiges Zirkonoxidpulver und Verfahren zu seiner Herstellung 



Zur Herstellung von Keramlk aus teilstabilisiertem (PSZ) oder tetragonaJem (TZP) Zirkonoxid werden 
Pulver aus Zirkondioxid mit Stabinsator- und/pder Legierungszusatzen benotigt, welche diese Zusatze in 
moglichst homogener Verteilung "enthalten. Dies kann beispielsweise dadurch erreicht werden, dass man 
aus einer wassrigen Zirkonsalzlosung, die ausserdem noch Salze der gewQnschten Legierungselemente 
5 enthait, die Hydroxide bzw, Oxidhydrate des Zlrkons und der Legierungselemente gemeinsam ausfallt, 
trocknet und kalziniert Ajs Stabitisatqrzusatz ist dabei vor aliem Yttriumoxid gebrauchfich, das in dem auf 
die oben beschrisbene Weise erhaltliche Puiver homogen geiost ist und ublicherweise in einer Konzentra- 
tion von ca. 3 mol% (ca. 5-6 Gew.%), vorliegt 

Die aus diesem Pulver hergestellte Keramik weist zwar be! Normaltemperatur gute mechanische Eigen- 
70 schaften auf, zeigt jedoch bei langerer Einwirkung von Temperaturen zwischen 100 und 400 C einen 
starken Festigkeitsabfali durch Umwandiung in die monokiine Modrfikation. 

Es ist daher wOnschenswert, sinterfahige Zirkonoxidpulver zur Verfugung zu haben. die andere Stabilisator- 
oder Legierungselemente enthalten. weiche diesen unerwiinschten Festigkeitsabfali verhindem oder verzo- 
gern. ■ ~ 

is Die Anwendung des Verfahrens der gemeinsamen Ausfallung aus wassrigen Losungen war bei einigen 
potentielien Stabiiisator- oder Legierungselementen jedoch bisher nicht moglich.^ weil die zur Verfugung 
stehenden Salze dieser Stabiiisator- ..oder Legierungselemente in wassriger Losung nicht hinreichend stabil 
waren. Hier sind besonders TiCU und. TaCis zu nennen, die mlt Wasser sofort hydro lysieren. Diese 
Schwierigkeit wurde bisher dadurch umgangen, dass anstelle der Haiogenide die entsprechenden Alkoxide 

20 eingesetzt wurden, die in kontrollrerbarer Weise hydrolysiert werden konnen. Wegen der im Vergleich zu 
den Chloriden wesentiich -hoheren -Preise -dieser Aikoxide ist dieser Weg jedoch mit hohen Kosten 
verbunden. 

Aufgabe der voriiegenden Erfindung war daher, sinterfahige Zirkonoxidpulver mit einer grossen Auswahi 
an Stabiiisator- und Legierungszusatzen, welche mogiichst homogen verteilt sein sollten, zur Verfugung zu 
25 stellen und ein wirtschaftiiches Verfahren zu deren Herstellung ohne Verwendung von Alkoxiden aufzuzei- 
gen. 

Erfindungsgemass wird diese Aufgabe durch das Pulver nach Patentanspruch 1 und das Verfahren gemass 
Patentanspruch 10 geiost. 

Das erfmdungsgemasse sinterfahige Pulver enthait als Legierungsbestandteile wenigstens ein Oxid aus 

3a der Gruppe Titandioxid und Tantaloxid im Kristallgitter des Zirkondioxids eingebaut, liegt also in Form von 
Mischkristallen vor. Diese hochstmogliche.^Hcimogenitat der Verteilung ist aus den Rontgenbeugungsdia- 
grammen ersichtlich, die keine Beugungsiinien erkennen lassen, welche auf zusatzliche kristalline Phasen 
zurOckzufOh ren waren, sondern eine signifikante, in der Regei linear vom Gehalt an Legierungsbestandtei- 
ien abhangige Verschiebung der Beugungslinien des tetragonalen und/oder monoklinen Zirkondioxids 

35 aufweisen. Dies ist ein eindeutiger Beweis fOr eine Veranderung der Qitterkonstanten durch Mischkristallbil- 
dung. Ausser den beiden obengenannten Oxiden k6nnen die erfindungsgemSssen Pulver noch weitere 
Oxide als Stabiiisator- oder Legierungselemente enthalten. Solche Zusatze sind beispielsweise Oxide von 
Magnesium, Aluminium,- Scandium, - Yttrium oder der Seitenen Erden (Lanthan und Lanthaniden). Die 
Verwendung dieser Zusatze, sowohl einzeln als auch in Kombinationen, als Stabiiisator- oder Legierungs- 

40 elemenle lur Zirkondioxid ist an sich bekannt, in den erfindungsgemassen Pulvern sind auch diese weiteren 
Zusatze im Kristallgitter. des Zirkonoxids eingebaut 

Zweckmassig sind die Zusatze in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 50 Gew.% vorhanden, so dass das 
Pulver errtsprechend einen Zirkondioxidgehalt von 50 bis 99,9 Gew.% aufweist. Vorzugsweise betragt die 
Konzentration der Zusatze 90 bis 100% der maximalen Loslichkeit. Die maximale Loslichkeit kann durch 

45 Bestimmung der Gitterkonstanten der Mischkristalle mittels Rontgenbeugumg bestimmt werden. Mit zuneh- 
mender Konzentration andern sich die Gitterkonstanten bis zum Erreichen der maximalen Loslichkeit mehr 
oder.weniger linear, bei deren Ueberschreitung bleiben sie konstant und es treten neue Phasen auf. 
In der Tabelle 1 sind die Gitterkonstanten einiger erfindungsgemasser legierter Pulver im Vergleich mit 
denen des reinen Zirkonoxids aufgefuhrt, 

50 
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Tabelle 1 





Phase 


a[A] 


b[A] 


C[A] 




ZKV) 


m 


5,1477 


5.2030 


5.3156 


99,23 


ZrOz") 


t 


5,12 


(5,12) 


.5,25 


(90) 


Zr0 2 + 10 Gew.% Ti0 2 


m 


5,1193 


5,1602 


5,3247 


98,812 


2r0 2 + 10 Gew.% Ti0 2 + 2,5 Gew.% Y 2 Oa 


t 


5,0655 


(5,0655) 


5,1948 


(90) 


m = monoklin 
t =. tetragonal 



•) nach ASTM-Kartei Nr. 13-307 
-) nach ASTM-Kartei Nr. 17-923 



Das erfindungsgemasse sinterfahige Pulver wird zweckmassig durch gemeinsame Fallung der Hydroxi- 
de und/odor Oxidhydrate des Zirkons und der Legierungs- bzw. Stabilisatorzusatze aus im wesentlichen 
wassrtgor Losung und die an sich bekannte Weiterverarbeitung des so erhaltenen Faliungsproduktes durch 
Filtnoren, Waschen, anschliessendes Trocknen und Kalzlnieren erhalten. 

Unler dem Begriff Hydroxide bzw. Oxidhydrate sind hierbei nlcht nur die Verbindungen der exakten 
Zusammensetzung M n+ (OH)„ sondern alle ]ene Produkte 2U verstehen, welche aus wassrigen Losungen 
der entsprechenden Salze bei genugend hohern pH-Wert ausfallen und durch Erhitzen in die Oxide 
uberfuhrbar sind. 

Ueborraschend wurde gefunden, dass auch Salze, insbesondere Halogenide, die mit Wasser sofort 
hyrlrolysiRren, wie beispielsweise TiCU und TaCIs. in im wesentlichen wassriger Losung verarbeitet werden 
kdnnen, wnnn sie zuvor mit einem mehrwertigen Aikohol aus der Gruppe Ethylengiycol, Diethylengiycol, Tri 
ethylenglycol. Tetraethylengiycol, 1 ,2-Propandiol, oder einem Gemisch dieser Alkohole, umgesetzt werden. 
Bei dieser Umsetzung biidet sich eine klare Losung, in der obengenannten Saize oder Halogenide 
vermutlich in komplexierter oder kolioidaler Form voriiegen. Die mit steigender Konzentration an gelostem 
MelaJisaij bzw. -halogenid beobachtete Zunahme der Viskositat deutet auf einen polymeren Charakter des 
pebildeten Produktes hin. 

Vorzugsweise worden Mischungen mit einem Gehalt von 1 bis 20 Gew.% des Metallhalogenids in dem 
mehrwertjgon Aikohol dadurch hergestellt, dass das Metallhalogenid unter starkem RQhren langsam zuge- 
geben wrrd. D»e bei der Zugabe freiwerdende Realdonswarme kann dabei eine KOhlung erforderlich 
machon. urn ubermassigen Temperaturanstieg zu verhindem. 

Die so ortiallenen Lbsungen der hydrolyse-empfindlichen Metallsalze bzw. -halogenide konnen anschlles- 
send mit Wasser verdunnt werden, ohne dass Hydrolyseprodukte ausfallen. Das Wasser wird vorzugsweise 
in einem Verhaltnis von ungefahr 1:1 bis 1:3, besonders bevorzugt etwa 1:1, bei einer Temperatur zwischen 
0 und 95 *C, vorzugsweise bei 20 °C, zugesetzt. Auch hierbei ist eine gewisse Wamneentwicklung 
tcstelltar. 

Diese' Vcrdunnungsschritt dient dazu, die Viskositat der Losungen herabzusetzen und den nachfolgenden 
Mjschvorgang zu erieichtem. Die VerdOnnung hat keinen Einfluss auf die Qualitat des Produktes, erleichtert 
jedoch die Handhabung der Losung und das exakte Einsteilen der gewunschten Zusammensetzung. 

Die gegebenenfalls m'rt Wasser verdOnnte Losung der Metallsalze bzw. -halogenide in dem mehrwerti- 
gen AiKOhol wird dann mit einer wassrigen Losung elnes Zirkonsalzes vermischt. Diese Zirkonsalzlosung 
enthalt gegebenenfalls weitere nicht hydrolyseempfindliche Metallsalze, welche Vorlaufer von Oxiden sind, 
die als Legierung- oder Stabilisatorzusatze fur Zirkondioxid dem Stand der Technik angehoren. Dazu 
gehoren beispielsweise die Oxide von Magnesium, Aluminium, Scandium, Yttrium und seitenen Erden. 
Diese Zusatze werden vorzugsweise als Chloride in saizsaurer Losung eingesetzt. 

Als Zirkonsalz wird vorzugsweise Zirkonoxychlorid verwendet, besonders bevorzugt ist eine Losung von 
Zirkonoxychlorid mrt einem Gehalt von 15 bis 30 Gew.%, berechnet als Zr02. Die Vermischung erfolgt 
vorzugsweise bei einer Temperatur von 10 bis 40° C. Selbstverstandlich ist es auch moglich, die nicht 
hydrolyseempfmdlichen Salze ebenfalls uber die Losung mit dem mehrwertigen AJkoho! einzubringen, diese 
Vorgehensweise bringt jedoch keine weiteren Vorteile. 

Die so schiiesslich erhaitene, im wesentlichen wassrige Losung des Zirkonsalzes mit alien Legierungs- 
und Stabilisatorzusatzen ist stark sauer mit einem pH-Wert von typischerweise <1. Durch Zugabe einer 
basischen Losung wird bei einem pH im Bereich von vorzugsweise 6 bis 12,5 das Produkt gefallt Eine 
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Failung im Bereich pH 6 bis 8 ist besonders bevorzugt Besonders vorteilhaft wird der pH durch eine 
geeignete Mess- und Dosiereinrichtung wahrend der Failung soweit konstant gehalten, dass die Schwan- 
kungen nicht mehr als ±0,3 betragen. 

Als Base wird vorzugsweise Ammoniak oder Natriumhydroxid verwendet, besonders bevorzugt ist wassrige 
s Ammoniaklosung. 

Die saure Losung des Zirkonsalzes mit alien Legierungs- und Stabilisatorzusatzen wird vorzugsweise 
unter gieichzeitiger Zugabe von Wasser und der basischen Losung neutraiisiert. So werden die Hydroxide 
bzw. Oxldhydrate als Vorlaufer des Keramikpulvers homogen ausgefallt Dies geschieht vorzugsweise in 
einem kontinuierlichen -Prozess unter Verwendung eines Durchflussreaktors mit DispergierrOhrwerk und 

w Zufuhr der Losungen mittels Dosierpumpen. 

Die restiichen Schritte der Herstellung des erfindungsgemassen sinterfahigen Pulvers werden auf an 
sich bekannte Weise durchgefuhrt Dazu wird die nach der Failung vorliegende. Dispersion zweckmassig 
filtriert, beispielsweise mit einer Filterpresse, der Filterkuchen solange gewaschen, bis keine Anionen der 
verwendeten Saize und, falls Natriumhydroxid als Base verwendet wurde, kein Natrium mehr im Waschwas- 

75 ser nachweisbar ist, und getrocknet Der getrocknete Riterkuchen wird zerkieinert und bei 600-1 000 °C 
kalziniert 

Nach der Kalzination werden die gebildeten Agglomerate durch einen Mahlvorgang, beispielweise eine 
Nassmahiung in einer Kugelmtihle, aufgebrochen.; Der so erhaltene Mahlschlicker wird vorzugsweise 
sprOhgetrocknet. 

20 Bne bevorzugte Verwendung des erfindungsgemassen sinterfahi gen Pulvers ist die Herstellung von 
gesinterten Teilen, die besonders hohe Anforderungen an die mechanischen Eigenschaften steilen, insbe- 
sondere solche, die in feuchter oder aggressiver Atmosphere oder l^ngere Zelt bel hoheren Temperaturen 
gebraucht werden. 

Typische Beispiele sind Pumpenteile in der Chemie, Motorteile, Biokeramik usw. 
25 Die nachfolgenden Beispiele verdeutlichen die Bgenschaften des erfindungsgemassen sinterfahigen Pul- 
vers und der daraus erhSltlichen Sinterprodukte sowie die Durchfiihrung des erfindungsgemassen Verfah- 
rens. "- " .■ ' ' '.■ * •■ -=.- . ". ■ ■ ■ ■:- : -"'* - • .•■ •■: .o - v ■ ■ .• 
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Herstellung von Zr0 2 /TiQ 2 A^ 2 0 3 -Pulvem 

35 Die drei Leglerungselomente wurden in geloster Form entsprechend der gewunschten Zusammenset- 
zung des Endproduktes (87,5 Gew.% Zr0 2l 10 Gew.% Ti0 2 . 2,5 Gew.% Y 2 O a ) gemlscht. Dabei wurden die 
einzelnen Komponenten wie folgt in eine wassrige Losung GbergefGhrt 

a) ZrOCI 2 ' 8 H2O wurde in Wasser gelost Die Konzentration der Losung b'etrug 15 bis 25 Gew.% 
an Zr0 2 - 

40 b) Y 2 O a wurde mit verdunnter (ca. 20%) Salzsaure in eine Losung von YCI 3 ubergefuhrt. Die 

Konzentration der Losung war 10 bis 15 Gew.% an Y 2 0 3 . 

c) TiCk wurde durch Versetzen mit Ethylenglycol auf eine Konzentration von 8 bis 12 Gew,% 

(berechnet als Ti0 2 ) verdunnt Dabei wurde das TiCU in eine Form gebracht, die eine weitere VerdUnnung 

mit Wasser ohne zu Hydrolysieren erlaubte. Die Losung wurde gemischt und das Puiver aus der sauren 
45 Reaktionslosung bei Raumtemperaturen mit AmmoniaklSsung oder NaOH-Losung bei konstantem pH unter 

intensivem Ruhren gefallt. Das gefallte Produkt wurde filtriert und chlorfrei bzw. chlor-und natriumfrei 

gewaschen, getrocknet und bei 850 bis 750 ° C kalziniert. Die entstandenen Agglomerate wurden durch 

Nassmahiung in einer KugelmOhle desagglomeriert Das in einer Suspension vorliegende Puiver wurde 

mittels Spriihtrocknung entwassert 
50 Dieses gefallte Puiver hatte eine regelmassige submikrone Partikelgrossenverteilung und eine homogene 

chemische Zusammensetzung. 

Kristallitgrosse: 20 bis 30 nm 

Spezifische Oberflache (BET): 30 bis 40 m2/g 

Die Verschiebung der Beugungsiinien des monokiinen und/oder tetragonalen. Zirkoniumdioxids bewies die 
55 Loslichkeit der verschiedenen Bemente im Kristaligitter des Zlrkondioxids. Presskorper dieser Puiver 
wurden mit einer Aufheizgeschwindigkeit zwischen 3 und 30 Kfanin, einer Maximaltemperatur zwischen 1200 
und 1550°C mit einer Haltezeit zwischen 5 Minuten und 10 Stunden gesintert. An den so erhaltenen 
Sinterkorpem wurden Dichte, Mikroharte, Bruchzahigkeit K| C nach Niihara und Biegefestigkeit bestimmt 



# 
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Die Bestimmung der Mlkroharte erfolgte an einem Durimet R Kieinharteprufer mit einem Diamanten nach 
Vickers bei einer Last von 100 g. Es wurde jeweiis der Mittelwert aus 5 Messungen gebildet 
FGr die Bestimmung der Bruchzahlgkert wurde ebenfalls ein Dia mant nach Vickers verwendet, die Last 
betrug 31,25 kg ftir 5 Sekunden. 
5 Ausserdem wurde die Umwandlung in die monokline Phase bei Behandlung mit Wasser von 250 "c im 
Autoklaven bei 3,8 MPa untersucht 

Die besten Ergebnisse wurden mit Aufheizraten von 3- bis 10 K/min und einer Haltezett von 1 Stunde bei 

1250 bis 1350"C erreicht. Die mechanischen Bgenschaften der so erhaltenen Probekorper in Abhangigkeit 

von Sintertemperatur und Aufheizgeschwindigkeit sind in Fig.1 bis 3 dargestellt. 
10 „ R 9-1 2 ©'gt die erreichte Dichte in % der theoretischen Dichte fpr Sintertemperaturen von 1200 bis 

1550° C und Aufheizgeschwindigkeiten von 3, 10 und 30 K/min. 

Fig.2 zeigt die unter den gleichen Bedingungen erreichten Harten und Fig.3 die Bruchzahigkeiten. 
Fig.4 zeigt die Umwandlung von der tetragonaien in die moriokiine Modifikation for Sinterkorper nach 

dem Stand der Technik (stabilisiert mit 3 mol% Y 2 Oa Kurve a) und aus dem erflndungsgemMssen Pulver 
75 (Kuiye b). Aufgetragen ist der Anteli der monoklinen Phase gegen die Elnwirkungszeit von Wasser bei 

250° C und 3,8 MPa. Das Produkt nach dem Stand der Technik ist bereits nach ca. 2 Stunden voflstandig in 

die monokline Modifikation umgewandelt, wMhrend das erfindungsgemSsse Produkt noch nach 16 Stunden 

praktisch vollstandig in der tetragonaien Form vorliegt 

Die unter optlmalen Sinterbedingungen erreichten mechanischen Bgenschaften lagen wie folgfc 
20 Harte>8GPa • ^ ' * "\ ■ ' : 

Ki C >8MPa"Vm 

Biegefestigkeit > 600 MPa 

Die GefQgestruktur war regelmassig und die Komgrosse <300 nm. ' '"■ . / : 

Beispiel 2 . % • 



Das Pulver von Beispiel 2 wurde analog wie im Beispiel 1 hergestellt, jedoch wurde noch AI2O3 
mitgefallt. Das Aluminium wurde dazu in Form einer salzsauren Losung von AICI 3 gerheinsam mit YCI 3 
eingesetzt, die Fallung erfolgte mit NaOH-Losung. Die Zusammensetzung des fertigen Pulvers war 67,5 
Gew.% ZrG 2 , 10 Gew.% Ti0 2i 2,5 Gew.% Y 2 O a und 20 Gew.% AI2O3. Die Kristallitgrosse und die 
as Oberflache entsprachen Beispiel 1. Die Probe wurde bei 1500°C gesintert, urn die maximale Dichte zu 
erreichen. Die Harte war >12 GPa, K| C >7 MPaVm und die Biegefestigkeit >500 MPa, Die Stabilitat in 
feuchter Atmosphare war ebenfalls wesentlich besser als bei einer 3 mol% Y-TZP, "" 
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HersteNung eines Zr02/TiQ2/Ta2Q5-Pulvers 

4S Analog zu Beispiel 1 wurde aus ZrOCI 2 ■ 8H 2 0, TiCU und TaCis ein Pulver aus 55 Gew.% ZrOo, 10 
Gew.% Ti0 2 und 35 Gew.% Ta 2 Os hergestellt und bei 1500°C gesintert. Die Probekorper wiesen 
anschliessend eine Harte >10 GPa und eine Bruchzahigkeit K| C >6 MPa' Vm auf. 



50 AnsprOche 

1. Sinterfahiges Pulver aus Zirkondioxid, gegebenenfalls mit einem Oder mehreren Oxiden der Gruppe 
Magnesium, Aluminium. Scandium, Yttrium und Seltene Erden, zur Herstellung von Korpern aus Oberwie- 
gend tetragonaler Zirkonoxidkeramik, dadurch gekennzeichnet, dass das Pulver zu 50 bis 99,9 Gew.% aus 

55 Zirkondioxid besteht, noch wenigstens ein Oxid des Titans und/oder Tantais enthalt und samtliche 
Fremdoxide im Kristallgitter des Zirkondloxids eingebaut sind. 

2. Sinterfahiges Pulver nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzelchnet, dass im Kristallgitter des 
Zirkondioxids die genannten Oxide in einer Menge von 90 bis 100% der maximalen Ldslichkeit eingebaut 




Herstellung eines ZrQ2/Ti02A r aOa/AI 2 03 -Pulvers 
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sind. 

3. Sinterfahiges. Pulver nach Patentanspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
. des Zirkondioxids 0,1 bis 15 Gew ? % Ti0 2 eingebaut ist 

4. Sinterfahiges Pulver nach Patentanspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet. dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids 7,5 bis 12,0 Gew.% Ti0 2 und 2,5 bis.3,5 Gew.% Y 2 Q 3 eingebaut sind. 

5. Sinterfahiges Pulver nach Patentanspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids 7,5. bis. 12,0. Gew.% 710 2 , 2,5 bis 3,5 Gew.% Y 2 O a und 5,0 bis 30,0 Gew.% AJ 2 0 3 
eingebaut sind. 

6. Sinterfahiges Pulver .nach Patentanspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids 13,0 bis 40,0 Geyv.% Ta 2 0 5 eingebaut ist. 

7. Sinterfahiges Pulver nach Patentanspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids. 13,0 bis 40,0 Gew.% Ta z 0 5 und 0,1 bis 5,0 Gew.% MgO eingebaut sind. 

8. Sinterfahiges Pulver nach Patentanspruch 1. oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids 0,1 bis 12,0 Gew.%-Ti0 2 und 5,0 bis 20,0 Gew.% Ce0 2 eingebaut sind. 

9. Sinterfahiges. Pulver . nach Patentanspruch 1 oder- 2, dadurch gekennzeichnet, dass im Kristallgitter 
des Zirkondioxids 0,1 bis 12,0 Gew.% TiOa und 5,0 bis 10,0 Gew.% Sc 2 0 3 eingebaut sind. 

10. Verfahren zur Herstellung eines sinterfahigen Pulvers nach Patentanspruch 1 durch Ausf^Ilen, 
Filtrieren, Waschen, Trocknen und Kalzinieren, dadurch gekennzeichnet, dass man wenigstens ein Titan 
(IV>- und/oder Tantal(V)-halqgenid mit wenigstens einem mehrwertigen Alkohol aus der Gruppe Ethylengly- 
col. Dieihylenglycol, Trlethylenglycol, Tetraethylen glycol. 1 ,2-Propandiol umsetzt, anschliessend gegebe- 
ncnfalls mil Wasser verdQnnt und mit einer wassrigen Zirkonsalziosung, welche gegebenenfalls ein Salz 
cincs Mctalls aus der Gruppe Magnesium, Aluminium, Scandium, Yttrium und Seltene Erden oder ein 
Gomicch solchcr Salze enthalt, vermischt und die gelosten Salze mit einer basischen Losung als Hydroxide 
und'odc Oxidhydrate gleichzeitig ausfalit. 

11. Verfahren nach Patentanspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass als Titan(lV)- und/oder Tantal(VV 
haiogenid TiCU und/odBr TaCIs eingesetzt wird. 

12. Verfahren nach PatentansprucH '10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, dass als mehrwertiger Alkohol 
Ethylonglycol eingesetzt wird. 

13. Verfahren nach einem oder mehreren der Patentanspruche 10. bis 12, dadurch gekennzeichnet, 
dass als wassrige Zirkonsalziosung erne Zirkonoxychlorid losung mit einem Zirkongehalt von 15 bis 30 
Gew.%, harechnet als Zr0 2 . eingesetzt wird. , 

.14. Verfahren nach. einem oder mehreren,der PatentansprGche 10 bis 13, dadurch gekennzeichnet 
dass als Base Ammoniak. eingesetzt wird. , 

15. Verfahren nach einem oder mehreren der Patentanspruche 10 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
dass afs Base Natriumhydroxid eingeset2t wird. 

16.. Verfahren nach einem oder mehreren der Patentanspruche 10 bis 15. dadurch gekennzeichnet. 
dass die Fallungsreaktion bei einem pH im Bereich von 6. bis 12,5 durchgefuhrt wird. 

17. Verfahren nach einem oder mehreren der PatentansprQche 10 bis 16. dadurch gekennzeichnet 
dass die Fallungsreaktion bei einem pH im Bereich von 6 bis 8 durchgefuhrt wird. 

18. Verfahren nach einem oder mehreren der Patentansprilche 10 bis 17, dadurch gekennzeichnet 
dass der pH wahrend der Fallungsreaktion innerhaib eines Intervals von ±0,3 konstant gehalten wird. 

19. Verwendung des sinterfahigen Pulvers nach Patentanspruch 1 zur Herstellung von gesinterten 
Formkorpern aus tetragonaler oder teilstabilislerter Zirkonoxidkeramlk. . 
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